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GRANULES REDISPERSABLES DANS LEAU COMPRENANT 

UNE MATIERE ACTIVE SOUS FORME LIQUDE 
ET UN TENSIO-ACTIF NON lONIQUE DU TYPE ALCOXYLES 



I 



5 



La prtsente Invention a pour objet des granuI6s redispersables dans Teau 
comprenant une matiftre active sous forme iiquide. leur proc6d6 de pr6paration el leur 

"""Tns certains domaines. comme par example ceux de ralimentaire. de la 
cosm6tique ou des peintures. on est conduit A preparer des fom,^ations i partr de 
mati^res actives sous la 1om,e de liquids hydrophobe. L'une des poss.b.lrt6s de 
fomtulation est de pr6parer des 6mulsions huile dans eau de telles matures. 

Cependant. on se trouve en face de proWdmes li6s d la stab.lrt6 au stockage de 
ces 6mulsions. En effet. 11 est courant de constater une s6paration de Phases plus ou 
moins importante des constituents de r6mulsion. En outre, on peut 6tre confront6 A des 
probl6mes de deactivation de la matidre active, ladrte matidre active pouvant se 
dterader par hydrolyse tors du stockage. 

Enfin. il n'est pas ^ n6gliger le fait que pour Stre facilement man.pulables et 
pompables de telles fomiulations pr6sentent des teneurs relativement peu 6lev6es en 
mati6re active et une quantit6deau importante. 

U pr6sente invention a done pour objectif de proposer une ahemaUve onginale 
aux probldmes mentionn6s ci-dessus en ce sens que les fomiulations proposes son 
des poudres contenant des concentrations 6lev6es en matidre active Initialement sous 

forme de Iiquide hydrophobe. 

Ainsi. elle a pour objet des granul6s redispersables dans I'eau comprenant : 

- au moins une matidre active sous fomie de Iiquide hydrophobe. 

- au moins un tensio-actif non ionique chdsi pamii les d6riv6s polyoxyaIlcyl6n6s. 

. au moins un compos6 hydrosoIuWe choisi pam^i les poly6lectrolytes appartenant 

d la famine des polyacides faibles. 

L'invention a de mfime pour objet un proc6d6 de pr6paratton de tels granules 

consistent 4 mettre en oeuvre les 6tapes suivantes : . . 

- on pr6pare une 6mulsion dans I'eau d'au moins une mati6re active, dau moms 
un tensio-actif non ionique. d'au moins un compos6 hydrosoluble. 

• on sdche I'dmulsion ainsi obtenue. 

Les granul6s selon la pr6sente invention pr6sentent de nombreux avantages. 

Tout tfabord. leur mise en fom.e pem.et cf 6vrter tous les probl6mes dus i lemplo. 
tfSmulsions. Ainsi. les probldmes (finstabilrt6 au stockage sont 6vtt6s. tds que 
notamment le cr6mage. la floculation. le mOrissement et la coalescence. Ces drff6rents 
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ph6nomdne8 sont dterits dans 'ENCYCLOPEDJA of EMULSIONS TECHNOLOGY', 
volume 1 par Paul BECHER aux Wrtions MARCEL DEKKER INC.. 1983. 

Un autre avantage de la pr6sente Invention est que las concentrations en matidres 
actives peuvent 6tre trds 6lev6es en comparaison avec les 6mulsions. Par cons6quent. 
5 lors de rutillsation de ces granules, une plus falWe quantK6 de granul6s sera suffisante. 

Par ailleurs. la mise en forme selon I'lnvention permet de r6soudre le probldme de 
la dSsactlvation de la matidre active lorsque celle-ci est sensible k Thydrolyse. 

La prdsente invention permet aussi de disposer d^une pr6formulatlon sous forme 
de granul6s. done plus facilement utilisable que des 6mulsions par exempte dans te cas 
10 oii ladite pr6formulation est ajoutde d. una formulation en poudre. 

En outre, les granul6s selon Hnvention. pr6par6s d partir d-une dmulsion. 
pr6sentent Tavantage de se redisperser spontandment dans reau. pour donner 4 
nouveau une 6mulsion prdsentarrt une granulomdtrie voislne de celle de l'6mulsion 
initiaie. 

15 Enfin. la pr6sente invention propose une solution aux probldmes de la mise en 

forme de produits liquides qui sont habituellement fomiul6s par absorption sur un 
support. Ces formulations sont souvent peu concentr6es en matidre active et il peut se 
produire une sdparation de phases entre le support et la matidre active pan migration de 
la matidre active au cours du stockage. 
20 Mais d'autres avantages et caracldristiques apparatUont plus clairement & la 

lecture de la description et des examples qui vont suivre. 

AInsi que cela a 6t6 Indiqu6 auparavant. les granul6s selon I'lnvention 
comprennent au moins une matidre active sous la forme d*un liquide hydrophobe. 

Toutes les matidres actives conviennent k I'lnvention dans la mesure oO elles se 
25 pr6sentent 4 temperature ambiante sous fomie de liquide non misciWe ou trds 
faiWement miscible dans Teau ou sous une forme solubilis6e dans un solvent organique. 

Par faiblemem miscible. on entend des matidres actives dont la solubilitd dans 
I'eau ne ddpasse pas 10 % en poids. 

Par la suite, on entendre par matidre active. soH la matidre active pure, soit la 
30 matidre active solubilisde dans un solvent, soit un solvent 

A titre d'exemple de matidres actives dans le domalne de I'alimentaire. on peut 
citer les mono-, di- et triglycdrides. les huiles essentielles. les arCmes. les colorants. 

A titre d'exemple de matidres actives dans le domaine de la cosmdtique on peut 
citer les huiles silicones appartenant par exemple d la famille des dimdthicones. 
35 A titre d'exemple de matidres actives convenaWes pour la rdalisation de 

I'lnvention. dans le domaine des peintures. on peut citer les rdsines alkydes, les rdsines 
dpoxy. les isocyanates bloquds ou non. 
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Dans le domaine du papier, on peut citer ^ titre d'exemple les rteines de cdlaflo^ 
tfhydrofugation telles que le dim6re d'^kylc^tdne (AKD) ou ranhydnde alc6nyle 

'"'"'tTs te dlalne de la d6tergence. on peut mentionner en tant que matidre active 

s Dossible les antlmousses silicones. 

II .„d,m«me possible <fu«lserdesma««s«»».»ll« que les lubnfiantt 

Dour le travail ou la d6fonnation des mat6riaux. 

Lorsque la mature active est un solvant ou un m61ange de solvants. on met en 
oeuvre des solvants pas ou peu miscibles dans reau au sens indlqu6 pr6c6demment 

10 Parmi les solvants susceptibles d'fitre utilises, on peut crter les solvants m.s en oeuvre 
pour le nettoyage ou le d^capage. tels que les coupes p6troll6res aroma^ques 
composes terp6nlques comme le D-llmon.ne. ou encore le L-«'"0"*"^;''«' ^^^^ 
solvants comme le Solvesso* Conviennent aussi comme solvants. les este« 
aliphatiques, comme les esters m6thyliques tfun melange d'acldes ac6ti.u«. succ^Kjue 

15 et glutarlque (melange <f acides sous-prodult de la synthase du Nylon), les hu-es comme 
I'huile de vaseline, et les solvants chlor6s. 

Bien fivldemment. cette lisle n'est donn6e qu'^ titre Indtoatif et ne saurart 6tre 

*'^^Lrmati6res actives peuvent 6tre mises en oeuvre telles quelles ou encore en 
20 pr6sence tfun solvant organique. Plus particulidrement. ce solvant est choisi pam,. les 
produltsnon solubles ou peu miscibles dans I'eau. 

Par exemple. on peut mentionner les huiles min6rales. les mono- d- ^ 
trig^c6rides d acides gras saturds ou insatur^s ; H peut s'agir de tnglyc6ndes de 
synthase ou naturals, les coupes p6troli6res aromatiques. les compos6s terp6nK,ues (O 
25 limon6ne.L-limon6ne). les esters aliphatiques et les solvants cwords. 

Les granules selon Hnvention comprennent en outre au moins un tensio-acff noa 
ionique choisi parmi les d6riv6s polyoxyalkyl6n6s. 
Plus particulidrement, on peut citer : 
les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
30 - les triglyc6rides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
les acides gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
les esters de sorbitan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 
les di(ph6nyl-1 6thyl) ph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
35 - les tri(ph6nyH 6thyl) ph6nol8 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl§s 
- les alkyls phdnols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

Le nombre de motifs oxy6thyl6ne (OE) eVou oxypropyl^ne (OP) de ces tens.o 
actifs non ioniques varie habitueliement de 2 i 100 selon la HLB (balance 
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hydrophilie/lipophiB ) souhartde. Plus particolidrement. le nombre de motifs OE eVou OP 
se srtue entre 2 et 50. De pr6f6rence. le nombre de motifs OE el/ou OP est compos 
entrelOetSO. 

Les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s comprennent g6n6ralement de 6 
& 22 atomes de carbone. les motifs OE et OP 6tant exclus de ces nombres. De 
pr6f6rence, ces motifs sont des motifs 6thoxyl6s. 

Les triglyc6rides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s peuvent 6tre des triglyc6rides 
d'origine v6g6tale ou animale (tels que le salndoux. le suif. I'hulle d-arachide. rhuile de 
beurre. I'huile de graine de coton. rhuile de lin. I'hulle rfolive. fhulle de polsson. rhuile de 
palme. rhuile de p6pin de raisin, fhulle de spja. rhuile de ridn. rhuHe de coba, rhuile de 
coprah. rhuile de noix de coco et sont de pr6l6rence 6tt)Oxyl6s. 

Les acldes gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s sont des esters d^acide gras (tels 
que par exemple racide ol6ique. racide stdarique). et sont de pr6f6rence 6thoxyl6s. 
Les esters de sorbitan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s sont des esters du sorbitol 
, cyclis6s tfacide gras comprenant de 10 4 20 atomes de carbone comme racide 
laurique. I'acide st6arique ou I'acide ol6ique. et sont de pr6f6rence 6thoxyl6s. 

Le terme triglyc6ride 6thoxyl6 vise dans la pr6sente invention, aussi blen les 
produits obtenus par 6thoxylation d^un triglyc6ride par foxyde rf6thyldne que ceux 
obtenus par transest6rification tfun triglyc6ride par un polyfithyldneglycol. 

De mfime. le terme ackJe gras 6thoxyl§ indue aussi blen les produits obtenus pas 
6thoxylation dun acide gras par roxyde tf6ttiyldne que ceux obtenus par 
transest6rification d'un adde gras par un poly6thyl6neglycol. 

Les amines grasses 6thoxyl6s ou 6ttioxy.propoxyl6s ont g6n6ralement de 10 A 22 
atomes de carbone. les motifs OE et OP 6tant exclus de ces nombres. et sont de 

25 pr6f6rence 6thoxyl6s. 

Les alkyiph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxy16 sont g6n6ralenf»nt 1 ou 2 
groupes alkyles. Iin6aires ou ramifi6s. ayant 4 4 12 atomes de carbone. A titre 
d'exemple on peut citer notamment les groupes octyles. nonyles ou dod6cyles. 

A titre tfexemples de tensio-actifs non loniques du groupe des alkylph6nols 6ttioxy 
ou 6thoxy-propoxyl6s. des di(ph6nyl-1 6thyl) ph6nols 6thoxyl68 et des tri(ph6nyM 6thyl) 
ph6nols 6thoxy ou 6ttioxy-propoxyl6s. on peut citer notamment le di(ph6nyl-1 
6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 5 motifs OE. le di(ph6nyl-1 6ttiyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 10 
motifs OE. le trKph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 16 motifs OE. le tn(ph6nyl-1 
6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 20 motifs OE. le tri(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 25 
motifs OE. le tri(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 40 motifs OE, les tri(ph6nyl-1 
6thyl)ph6nds 6thoxy-propoxyl6s avec 25 motifs OE + OP. le nonylphdnd 6ttioxyl6 avec 
2 motifs OE. le nonylph6nol 6thoxyl6 avec 4 motifs OE. le nonylph6nd 6thoxyl6 avec 6 
motifs OE. le nonylph6nd 6thoxyl6 avec 9 motifs OE. les nonylph6nols 6tiioxy- 
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propoxy16s avec 25 motifs OE + OP. les nonyIph6nol8 6lhoxy.propoxyI6s avec 30 motifs 
OE + OP. les nonylphdnols 6thoxy-propoxyl68 avec 40 motHs OE + OP. les 
nonylph6nols 6thoxy-propoxyl6s avec 55 motHs OE . OP. les nonylph6nols 6thoxy 

propoxyl6s avec 80 motifs OE + OP. 
5 Les granuWs redispersables selon I'invention comprennent en outre au moms un 

composd hydrosoluble choisi parmi les polyflectrolytes appartenant k la famille des 

pdyacides falWes. Plus partlculidrement ce compos6 est un solide. 

Selon un mode de r6alisation particulier de rinvention. ce compos* hydrosoluble 

est choisi pam\ les poly6lectrolytes de nature organique issus de la polymdnsaJion de 
10 monomdres qui ont la formula g6n6rale suivante : 



15 



20 



Ri R4 



fomiule dans laquelle Ri. identiques ou dm6rents reprteentent H. CH3. CO2H. (CH2)n 

CO2H avec n = 0 a 4. x j- 

A titre d'exempies non limitatifs. on peut cKer les acides aryllque. mdtacrylique. 

mal6ique, fumarique. itaconique. crotonique. 

Conviennent 6galement & Invention, les copolym6res obtenus k parfr des 
monomdres rdpondant d la fomuile Q6n6rale pr6c6dente et ceux obtenus i Palde de ces 
monomdres et d-autres monomdres. en particulier les d6riv6s vinyliques comme les 
aicods vinyliques et les vinyl amides telle que la vinylpyrrdidinone. On peut 6galement 
citer les copolym6res obtenus k partir d^alkyle vinyl ether et d'acide mal6ique ains. que 
ceux obtenus k partir de vinyl styr6ne et d'acide mal6ique qui sont 
dans rencyclop6die KIRK-OTHMER intitul6 -ENCYCLOPEDIA OF CHEI^ICAL 
TECHNOLOGY- • Volume 18 • 3 6me Edition - Wiley interscience pubHcation - 1982. 
25 Conviennent 6galement k I'invention les polym6res peptldiques d6riv6s de la 

polycondensation d'acides amin6s. nolamment de facide aspartique et glutamique ou 
des prdcurseurs des diaminodiaddes. Ces polymdres peuvent 6tre auss. b.en des 
homopolymftres d6riv6s de Tacide aspartique ou glutamique que des copolymdres 
d6riv6s de I'acide aspartique et de Taclde glutamique en proportions quelconques. ou 
30 des copolymdres d6riv6s de Tacide aspartique et / ou glutamique et d'aminoacdes 
autres. Pamii les aminoacides copolym6risables. on peut citer la glycine, ralanine. la 
leucine. Hsoleucine. la ph6nyl alanine, la m6thionine. Thistidine. la proline, la lysine, la 
s6rine. la threonine, la cyst6ine... 

Les polyfilectrolytes pr6f 6r6s pr6sentent un degr6 de polymdrisation faible. 
La masse mol6culaire en polds des polydlectrolytes est plus partlculidrement 
infdrieure k 20000 g/mole. De pr6f6rence. elle est comprise entre 1000 et 5000 g/mole. 
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Bien entendu. il est tout d fait envisageable d-utaiser ces diffdrents types de 
composes hydrosolubles en combinalson. 

Les granul6s redispersables de la pr6sente invention peuvent contenir en outre un 

tensio-actlf 8uppl6mentalre ionique. 

5 Les tensio-actifs supplSmentaires ionlques peuvent plus particulidrement dtre 

des agents tensio-actHs amphotdres. les alkyl-b6talnes. les allcyldim6thylb6talnes. les 
alkylamldopropylb6talnes. les ailcylamido-propyldim6thylb6ta1nes. les allcyttrim6thyl- 
suKob6talnes. les d6riv68 tfimidazoline tels que les alkylamphoacdtates. 
alkylamphodiac6tates. alkylampho-propionates. alkyl-amphodipropionates. les 

10 alkylsultalnes ou les alkylamidopropyl-hydroxysultalnes. les prodults de condensation 
d'acides gras et d^hydrolysats de protdines. les d6riv6s amphotdres des alkylpolyarrenes 
comme I'Amphionic XL® commercialls6 par Rhdne-Poulenc. Ampholac 7T/X« et 
Ampholac 7C/X® commercialls6s par Berd Nobel. 

Les granul6s selon I'invention peuvent en outre comprendre au molns un tensio- 

15 actH suppl6mentaire anionique. 

On peut utillser a ce litre des sels hydrosolubles dalkylsulfates. 
rfalkyl6thersuHates. les alkylis6thionates et les alkyltaurates ou leurs sels. tes 
alkylcarboxylates. les alkylsulfosuccinates ou les alkylsuccinamates. es 
alkylsarcosinates. les d6riv6s a!kyl6s d^hydrolysats de prot6ines. les acylaspartates. les 

20 phosphates esters d'alkyleet/oud'alkylfitheret/oud-allcylarytether. 

Le cation est en g6n6fal un m6tal alcafin ou alcalino-terreux. tels que le sodium, to 
potassium, le lithium, le magndsium. ou un groupement ammonium NR4* avec R. 
identiques ou drff6rents. reprfisentant un radical alkyte subsHtui ou non par un atome 

d-oxygdne ou d'azote. ^ ^ammh 

25 II est possible d'ajouter aux granul6s redispersables selon rinvention. tout addrtif 

classique selon le domaine d'application de ces demiers. 

Comme cela a 6t6 indiqu6 auparavant. les granul6s redispersables selon 
I'invention, pr6sentent des teneurs 6lev6es en mati6re active. 

Ainsi la teneur en matidre active est comprise, de manidre avantageuse. entre 40 
30 et 90 parties en poids dans le granute. Selon un mode de r6ali8ation particulier de 
rinvention. la teneur en mati6re active est sup6rieure i 50 parties en pods. De 
pr6f6rence. cette teneur est d'au moins 70 parties en poids. 

La quantity de tensio-actlf non ionique varie entre 1 et 20 parties en po.ds dans le 
granul6. De pr6f6rence. cette teneur est comprise entre 2 et 10 parties en pads. 
35 La quantit6 de compos6 hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties en pads dans le 

granule. Selon une variante particulldre, cette quantity est comprise entre 8 et 25 parties 
en poids. 
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L© rapport ponddral des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 
compos6 hydrosoluble. est cbmpris entre 30 / 70 et 10 / 90. 

Dans le cas oO les granul6s redispersables de rinventlon comprennent au mo.ns 
un tensio-actif suppl6mentalre. le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio- 
5 actif non Ionique et le tensio-actif suppl6mentaire. est compris entre 5 et 1 0. 

Le proc6d6 de pr6paratlon des granules redispersables va nriaintenant 6tre d6crit. 

Comme indiqu6 pr6c6demment. le proc6d6 consiste dans une premidre 6tape d. 
preparer une 6mulsion dans Teau d'au moins une matidre active, rfau moins un tensJo- 
actif non ionique. d'au moins un compos6 hydrosoluble. 
10 L'6mulsion peut aussi comprendre au moins un tensio-actif 8uppl6mentaire si un 

tel compos6 est employ6. 

Bien 6videmment. dans le cas oO des additifs dassiques sent utilisds. on peut les 

ajouter lors de la formation de I'dmulsion. 

on peut mettre en oeuvre toutes les mdthodes de pr6paration d*6mulsions 
15 connues de rhomme du m6tler et qui sont d6crites dans 'ENCYCLOPEDIA of 
EMULSIONS TECHNOLOGY-, volumes 1 d 3 de Paul BECHER 6dit68 par MARCEL 

DEKKER INC., 1983. 

Ainsi. la m6thode dite d'6mulsifioation en phase directe conviem k la pr6paration 
des granules selon Vinvention. 11 est rappel6 bri6vement que cette m6thode consiste d 
20 pr6parer un melange contenant I'eau et le ou les tensio-actifs. y compris le compos* 
hydrosoluble. puis k introduire la mati6re active sous fomie liquide. sous agitation. 

Une autre m6thode convenable est rsmulsifeation par inversion de phases. Selon 
cette vole, on mdlange la matldre active avec un tensio-actif non Ionique et on introdurt 
goutte k goutte et sous agitation. I'eau pouvant contenir les autres constituents tels que 
25 le solide hydrosoluble-par exemple. A partir tfune certaine quantit6 d'eau introdurte. il se 
produit une inversion de I'dmulsion. On obtient alors une 6mulsion directe huile dans 
eau. On dilue ensuite I'Smulsion obtenue dans I'eau de manidre d obtenir une fraction 
volumique en phase dispers6e appropri6e. 

On peut enfin pr6parer I'dmulsion en mettant en oeuvre des broyeurs colloidaux 
30 tels que MENTON GAULIN et MICROFLUIDIZER (MICROFLUIDICS). 

La granulom6trie moyenne de I'Smulsion est en g6n6ral comprise entre 0.1 et 10 
micrometres et pr6f6rentiellement entre 0.2 et 5 m*icrom6tres. 

Selon une variante pr6f6r6e de I'invention. on pr6pare au pr6alable un m6lange 
comprenant I'eau et le compos6 hydrosoluble (pr66mulsion). 
35 L'6mulsification peut §tre r6alis6e k une temp6rature voisine de la temp6rature 

ambiante. bien que des temperatures plus faibles ou plus 6lev6es soient envisageaWes. 

La quantit§ de mati6re sdche de l'6mulsion est g6n6ralement comprise entre 10 et 
70 % en poids et pr6f6rentiellement entre 40 et 60% en poids. 
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Les teneurs respectives de divers conslituants sont choisies de telle sorte que les 
granules 86ch6s pr6sent nt la composition ddfinie auparavant. 

U seconde 6tape du proc6d6 de preparation selon Finvention consiste & s6cher 
r6mul8ion ainsi formul6e pour obtenir des granul6s. 
5 u mfithode mise en oeuvre pour 6liminer Peau de I'Amulsion et obtenir des 

granules peut 6tre effectu6e par tout moyen connu de fhomme du mdtier. Dependant, 
selon une realisation particulidre de I'invention. on met en oeuvre une m6thode de 

sechage rapide de t'6mulsion. 

Conviennent d ce titre la lyophilisation. qui correspond ft une 6tape de congelation. 
10 suivie d-une 6tape de sublimation, ou bien encore le s6chage par atomisation. 

Ces modes de s6chage. et plus particuBdrement le dernier, sont particuBdrement 
indiques car ils permettent de conserver remulsion en retat et d-obtenir directement des 
granules. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de mani6re habituelle dans tout 
15 appareil connu tel que par example une tour d'atomisation associant une pulverisation 
reaiisee par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temperature d'entree du gaz chaud (en general de I'air). en tete de colonne. est 
de preference compris entre 100 et 115'C et la temperature de sortie est de preference 

comprise entre 55 et 65*C. 
20 II est e noter que des additHs. tels que les agents antimottants peuvent 6tre 

incorpores aux granules au moment de cetle seconde etape de sechage. On 
recommande d'utiliser une charge cholsie notamment parmi le carbonate de calcium, le 
sulfate de baryum. le kaolin, la silice. la bentonite. roxyde de titane. le talc, ralumine 
hydratee et le suKoaluminate de caldum. 

25 

Des exemples concrets mais non limitatifs vont maintenant 6tre presentes. 
EXEMPLE 1 

30 On prepare une emulsion de composition suivante : 

pnmpositiQn SUlOidS 
huile de vaseline ^ 
nonyl phenol ethoxyie avec 1 0 motifs OE* 1 

35 acide pdyacrylique** (Mw = 2000) ^ 

50 



eau 
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(*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialis6 par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor® BC10. 

(**) L'acide polyacrylique est commerclalis6 par la soci6t6 Aldrich. 

5 On rtolise au pr6alable une pr66nr»ulsion k I'aide tfun ULTRA-TURRAX® (IKA) par 

Introduction de I'huile de vaseline dans feau contenant le tensio-actif et le polyacide. 
Udmulsion est ensuita introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M1 1 0T® (MICROFLUIDICS). 

La taille moyenne de rsmulsion mesur6e & I'aide du granulomdtre laser SYMPATEC® 

10 est de 0,5 micromdtres 

L'6mulsion r6sultante est s6ch6e au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 

BUCHI®. avec une temp6rature d'entr6e des gaz de 1 10'C. 



15 



On obtient des granul6s pr6sentant 80 % en poids d'huile. 

La mise en contact des granul6s avec I'eau entralne leur dispersion spontan6e et 
la fomiation d'une dmulsion. qui apr6s examen au microscope, pr6sente une 
granulom^trie voisine k celle de l'6mulsion de depart. 



20 



EXEMPLE 2 

On prepare une dmulsion de composition suivante : 

25 ^^imofisiiiflQ SLeaids 
huile silicone 47V300 ^ 
nonyi ph6nol dthoxyld avec 1 0 motifs OE* 1 
acide polyacrylique** (Mw = 2000) 9 
eau 50 

30 {*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialis6 par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor®BC10. 

(**) L'acide polyacrylique est commercialism par la soci^td Aldrich. 

On r6alise au prdalable une pr66mulsion k I'aide d'un ULTRA-TURRAX® par 
35 introduction de Thuile de vaseline dans I'eau contenant le tensio-actif et ie polyacide. 
L'6mulsion est ensuite introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
Ml 101®. 
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L-6mul8ion rtsultante est 86ch6e au moyen tfun^atomiseur de laboratoire type 
BUCHI®. avec une temp6rature rfentrde des gaz de IIO'C. 

On obtlent des granul6s pr6sentant 80 % en poids tfhuile. 

^ U mise en contact des granutes avec I'eau entratne leur dispersion spontan6e et 

la fomiation d'une 6mul8ion. qui apr6s examen au microscope. pr6sente une 
granulom6trie voisine k celle de I'dmulsion de d6part. 

10 EXEMPLE 3 

On prepare une 6mulslon de composition suivante : 



(Tomnns-rtion 
15 huiie de vaseline 

nonyl ph6nol 6thoxyi6 avec 10 motifs OE* 



% ooids 
40 
1 



acide polyacrylique** (Mw = 5000) ^ ^ 



eau 



41 



20 {*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialis6 par Rhone-Poulenc sous le nom de 

Soprophor®BC10. , ^. . 

n Uacide polyacrylique est commercialis6 par la 80cl6t6 Aldrlch et est en solution 4 

50 % polds dans de feau. 

25 On realise au pr6alable une pr66mulsion I'aide d'un ULTRA-TURRAX® par 

Introduction de muile de vaseline dans Veau contenant le tensio-actif et le polyac.de. 
L'6mul8ion est ensuite introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 

M110T^. . . . ^ 

U6mulsion r6sultante est s6ch6e au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 

30 BUCHI®. avec une temp6rature d'entr6e des gaz de 1 1 0*0. 

On obtient des granul6s pr6sentant 80 % en poids d'huile. 

U mise en contact des granules avec I'eau entralne leur dispersion spontan6e et 
la lormatlon tfune 6mulsion. qui apr6s examen au microscope. pr6sente une 
35 granulom6trie voisine d celle de rsmulsion de d6part. 
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1 Granules redispersables dans I'eau comprenant au moins une matidre act«.e sous 
forme de liquids hydrophobe. caractdrisSs en ce qu'ils comprennent : 
. au moins ane matidre active sous fomrw de iiquide hydrophobe. 
. au moins un tensio-actlf non ionique choisi pam>i les d6riv6s polyoxyallcyi6n6s. 
. au moins un compos* hydrosoluble choisi pam^i les poly6lectrolytes appartenant ft 
la familie des polyacides faibles. 

2. Granui6s selon la revendication pr6c6dente. caract6ris6s en ce que le tensio-actif 
non ionique est choisi parmi : 

- les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les triglyc6rides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
15 . les acldes gras 6thoxyl6sou6thoxy-propoxyl68 

- les esters de sorWtan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
. les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 

. les di(ph6nyl-1 6thyl) ph6nols 6thoxyl6s ou 6lhoxy.pfopoxyl6s 

- les tri(ph6nyl-1 6thyl) ph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy.propoxyl6s 
20 - les allcyls ph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

3 Granul6s selon I'une quelconque des revendications 1 ft 2. caract6ris6s en ce que 
■ le composft hydrosoluble est choisi pamii les polyftlectrolytes de nature organique 
issus de la polymftrisation de monomftres qui ont la fomiule g6n6rale suivante : 

R2 *3 

avec Ri. identiques ou diffftrents. repr6sentant H ou CH3 ou CO2H ou (CH2)n 
CO2H avec n = 0 ft 4. 

4 Granul6s selon la revendication pr6c6dente. caract6ris6s en ce que les 
polySlectrolytes prftsentent une masse mol6culaire en poids inf6neure ft 
20000 g/mole. 

5 Granul6s selon I'une qu Iconque des revendications pr6c6dentes. caract6ris6s en 
35 ce qu'ils peuvent comprendre en outre au moins un tensio-actlf supplftmentaire 

ionique. 



25 



30 
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6. Granul6s selon I'une quelconque des revendications pr6c6dentes. caract6ris6s en 
ce que la teneur en matidre active est comprise entre 40 et 90 parties en poids 
dans le granuld. 

5 

7. Granul6s selon I'une quelconque des revendications pr6c6dentes, caract6ris6s en 
ce que la quantitfi de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties en poids 
dans le granule. 

10 8. Granulds selon I'une quelconque des revendications pr6c6dentes, caracl6ris6s en 
ce que la quantitd de compose hydrosduble varie entre 7 et 50 parties en poids 
dans le granule. 

9. Granul6s selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes. caract6ris68 en 
15 ce que le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 

ou les tensio-actifs suppl6mentaires est compris entre 5 et 10. 

10. Granul6s selon I'une quelconque des revendications pr6c6dente8. caract6ri86s en 
ce que le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 

20 compos6 hydrosoluble est compris entre 30 / 70 et 1 0 / 90. 

11. Proc6d6 de pr6paration des granul6s redispersables dans I'eau tels que d6finis 4 
I'une quelconque des revendications 1410, caract6ris6 en ce que I'on effectue les 
Stapes suivantes : 

25 - on pr6pare une 6mulsion dans I'eau d'au moins une mati6re active, d'au moins un 
tensio-actif non ionique. d'au moins un compos6 hydrosoluble, 
- on sdche I'dmulsion ainsi obtenue. 

12. Proc6d6 selon la revendication pr6c6dente, caract6ris6 en ce que I'on pr6pare une 
30 6mulsion comprenant 1 0 4 70 % en poids de mali6res sdches. 



13. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 11413. caract6ris6 en ce que 
I'on effectue un sdchage par atomisation. 
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